







































连 续 碳 化 硅（ＳｉＣ）纤 维 增 强 ＳｉＣ 基 复 合 材 料
（ＳｉＣｆ／ＳｉＣ）具有低 密 度、高 模 量、高 强 度、良 好 的 化 学
稳定性及优异的吸波性能［１］，目前在航天、国防、能源
等重要领域有着广阔的应用前景［２］。
近年来有 关 制 备ＳｉＣ纤 维 增 强ＳｉＣｆ／ＳｉＣ复 合 材





























将研磨成粉末的固态ＰＣＳ缓 慢 加 入 到 一 定 配 比
的Ｆｅ（ＣＯ）５ 和ＤＶＢ中制成混合液，量取 固 定 长 度 的
ＳｉＣ纤维多束，将 其 两 端 固 定，在 混 合 溶 液 中 静 置 浸
渍２０ｍｉｎ，在２１０℃条件下加热交联。交 联 后 的 样 品
置 于 通 Ａｒ的 管 式 炉 中，经 １１００℃ 裂 解 并 保 温
３０ｍｉｎ。然 后 重 复 浸 渍－交 联－裂 解 过 程７次，制 得
ＳｉＣｆ／ＳｉＣ复 合 材 料。
交联程度用凝胶含量来表示，凝胶含量采用交联
产物经二甲苯溶液浸泡２４ｈ后的质量占交 联 产 物 质
量的百分比来确定。以蒸馏水为介质采用阿基米德排












ＰＣＳ高温裂 解 前 经 热 交 联 可 获 得 较 高 的 陶 瓷 产
率［１３］。由于ＰＣＳ中的Ｓｉ－Ｈ键能较低，在交联过程中
容易发生反应，将Ｆｅ（ＣＯ）５ 加 入ＰＣＳ中 自 身 会 分 解
产生ＣＯ，并与ＰＣＳ中的Ｓｉ－Ｈ键发生反应生成Ｓｉ－Ｏ－


















Ｓｉ－ＣＨ３ 作 为 内 标，比 较 不 同 交 联 产 物 中２１００ｍ－１处
Ｓｉ－Ｈ键的变化，从而表征交联反应进行的程度，如图１
所示。用 内 标 法 得 到ａ、ｂ、ｃ的Ｓｉ－ＣＨ３／Ｓｉ－Ｈ 分 别 为
１．２４、１．３８和１．４０，这表明羰基铁质量分数的增加有
利于交联的 进 行。此 外，在 羰 基 铁 添 加 量 为３０ｗｔ％
的样品中观察到羰基铁的挥发分解，造成原料浪费，因
此，本研究最终确定羰基铁添加量为２０ｗｔ％。
ＤＶＢ是一种 应 用 较 多 的ＰＣＳ交 联 剂，添 加 少 量






当的ＤＶＢ添 加 量 可 以 促 进 交 联 的 进 行。因 此，最 终
确定ＤＶＢ添加量为５ｗｔ％。

























图３为 含 铁ＳｉＣｆ／ＳｉＣ复 合 材 料 各 组 分 ＸＲＤ谱
图。由图可 知，先 驱 体（图３ａ）经１１００℃裂 解 后，在
２θ＝３５．６°，６０．０°，７２．０°出现３个 明 显 的 峰 位，分 别 对
应β－ＳｉＣ的（１１１），（２２０）和（３１１）晶 面，这 是 因 为ＰＣＳ
高温下发生脱氢、脱甲烷反应，逐渐失去有机高分子的









入到基体中。据 文 献［１７］报 道，纯ＰＣＳ裂 解 时，直 到




表１为 浸 渍 裂 解 周 期 对 含 铁ＳｉＣｆ／ＳｉＣ复 合 材 料
性能的影响。复合材料的陶瓷产率随着浸渍裂解周期
的增加呈上升趋势，经过５次浸渍裂解后，陶瓷产率达
到８２．６７％，相比于ＰＣＳ单 组 分 体 系 有 明 显 提 高［１８］。
这是因为羰基铁生成的ＣＯ加快了ＰＣＳ中Ｓｉ－Ｈ键的




























１　 １．４６　 ５８．５３　 １６２．１４　 ６８．３２
２　 １．５７　 ４１．３５　 ２７．３２　 ７１．５７
３　 １．６３　 ３２．６２　 ２０．１８　 ７６．９５
４　 １．６９　 ２３．８６　 １２．３５　 ８１．３４
５　 １．７２　 ２０．４３　 ８．１４　 ８２．６７
６　 １．７３　 １８．７１　 ５．３２　 ８１．９５
７　 １．７４　 １７．９８　 ２．１７　 ８０．８６
　　注：增重指第ｎ次浸渍裂解的与第ｎ－１次浸渍裂解的质量增加百
分数，陶瓷产率由交联产物裂解后质量与交联产物质量的比值确定。









图５为 不 同 浸 渍 裂 解 周 期 后 含 铁ＳｉＣｆ／ＳｉＣ复 合



















　　对经５次 浸 渍 裂 解 的 含 铁ＳｉＣｆ／ＳｉＣ复 合 材 料 断
面进行能谱分析（图５ｈ），图 中 观 察 到Ｓｉ和Ｃ的 特 征
峰，测试其元 素 含 量 证 明 裂 解 产 物 为ＳｉＣ，这 与 ＸＲＤ
结果相一致。Ｆｅ特征峰的出现表明Ｆｅ被成功地引入










２．Ｆｅ的加入促进 了ＳｉＣ的 结 晶。随 着 温 度 的 升
高，含铁ＰＣＳ基 体 结 构 中Ｓｉ－Ｈ、Ｓｉ－ＣＨ３、Ｓｉ－Ｃ－Ｓｉ等 基
团消失，Ｓｉ－Ｃｉ吸收 峰 增 强，１１００℃裂 解 后 有 明 显 的β－
ＳｉＣ晶体生成，完成有机－无机转变。
３．浸渍裂解５次后，含铁ＳｉＣｆ／ＳｉＣ复合材料的密
度为１．７２ｇ／ｃｍ３，孔 隙 率 为２０．４３％，陶 瓷 产 率 为
８２．６７％。














陶瓷基复合 材 料 的 研 究［Ｊ］．材 料 科 学 与 工 程 学 报，２００１，１９
（４）：１１０～１１５．






［９］　张磊，赵东林，沈 曾 民．聚 碳 硅 烷 和 二 乙 烯 基 苯 的 交 联 及 纳 米
ＳｉＣ陶瓷的制备［Ｊ］．材料科学与工程学报，２００９，２７（３）：４２１～
４２５．
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